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(57) Abstract 

A method for obtaining beta casein involves using rennet casein, for example as produced by the enzymatic cuniling of 
milk, wherein the Icappa casein is hydrolyzed to form para kappa casein. 

(57)AbreKe 

ProcUi d'obtention de cas6ine beta, caiacterise en ce qu'on utUise de la casfcine prteure, telle qu'issue de la coagulation en- 
zymatique de lait, dans laquelie la cas6ine kappa est hydrolysie en caseine para kappa. 
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PROCEDE ET DISPOSITIF POUR L'OBTENTION DE CASEINE BETA 

La pr^sen-te Inven-tlon est relative ^ 1 * obtentlon 
de la caselne beta a partlr de caselne prSsure. Elle vise' 
plus partxculi-^eroent un precede ainsl qu'un disposltlf en 
vue de I'obtentlon d'une solution de caselne b&ta & partlr 
d'une suspension ou d'une solution' de caselne presxire. 

On salt que la caselne presure est obtenue a 
partlr de la precipitation des micelles de cas&lnes d'tin 
lalt de manimifSre aprSs liydrolyse de la caselne par la 
presure ou par tout autre enzyme ou melange d ' enzymes 
d'orlglne anlmale, vdgStale, bactSrlenne ou fonglgue 
susceptible d'hydrolyser la liaison Phe-Met 105-106 de la 
caselne }cappa. Apres separation du lactosSr-um et lavage du 
callie, on obtlent un prodult insolxoble contenant toutes 
les caselnes du lalt ainsi mis en oeuvre a 1 ' exception de 
la fraction hydrophlle stabillsatrlce de la micelle et qui 
est llberee par 1 ' enzyme 4 savolr le caselno macropeptide . 
L' autre prodult de la reaction enzymatlque est d6signe par 
casSlne paz-a kappa. 

Panhl les cas&lnes pr^sentes dans ce prodult 
Insoluble issu de la coagulation des laits de mammi£&res, 
on salt que la caselne b&ta presente de nombreuses 
proprlSt&s fonctlonnelles , technologlques et physlologlques 
li^es & ses caracterlstlques physico-cblmlques. Parmi ces 
proprietds on peut clter notamraent : 

- des proprietes moussantes et emulsif iantes qui 
lui sont conferees par sa forte hydrophoblcite . Cette 
proprlSte Intervlent egalement dans la stabilisation de la 
structure mlcellalre en- association avec le phosphate 
colloadal et Joue un role dans la texture des caill&s de 
fromagerle ; 

- des propri^t&s nutritlonnelles resultant de sa 
composition en acides amines apportant une importante 
richesse en lysine et tryptophane ; 

- des proprl6t6s lui permettant d ' §tre utilisee 
dans 1' Industrie pharmaceutlque ; en effet, I'hydrolyse de 
la caselne beta conduit a : 
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. 1 * ob-ten-tlon de phosphopeptldes qu± intervlennen-t 
au niveau de 1 ' absorp'tlon In-tes-tlnale d ' 61toen-t8 mdLn&rauac 
et ; 

la fonna'tlon d'un hezapep1:lde appelS bAte 
5 casomorphlne qui auralt un rfile comparable aux d&rlv&s 
oplac&s ayan-t \ine Influence sur le sommell, la s6cr6-tion 
d'lnsullne e-t suz* la r&gula'tlon de I'appd'tl't. 

On sal-t que la casfelne bS-ta pr^sen-te la:. 
pazi:lcularl1:6 de se solublllser lorsgue la -temp^a-ture 
10 dlmlnue et: que la quan-tl-t6 de cas&lne b£-ta se dlssoclant: de . 
la micelle & frold augmen-te au coiurs du -temps blen que 75 % 
de ce-t-te quan-tl-td solent llb&rSs dans les qulnze premieres 
mlnu-tes (CREAMER & al, NZ J. Dairy Science Technol. 12, 58- 
66, 1977) 

15 Paz- allleuz-s, la quan-tl-fcd de casdlne bd-ta 

suscept:lble de se solublllser d frold depend de la 
concen-tra-tlon prctSlque mlse en oeu-vre alnsl que de la 
concentnra-tlon de phospha'te colloidal pr6sen-t (PIERRE e-t; 
BRUIiE, Journal of Dairy Research 48, 417-428, 1981). 

20 Comp-te -tenu des nombreuses proprld-t&s de la 

casSlne bd-ta, on comprend qu'll est: Importrant: de metrtre .au; 
point: un proc£d6 dconomlquemen-t lndiist:rl all sable, . 
permetrtan-t la s6parat:lon de la cas61ne bS-ta des aut:res 
cas^lnes pr4Bentes dans le milieu. Un cert:aln nonbre de 

25 t:ent:at:lves ont: 6t6 r6alls6es par le pass6 afln de r6so\idre . 
un t:el probl&ne . 

Un exemple d'une -telle tentatl-ve est: const:ltu& par-; 
le breve-t FR-2 592 769 qui Q&cxX-t un proc&d6 d'obtent:lon: 
d ' une mat:i&re enricbie en cas&ine bS-ta par s6parat:ion de la 

30 casSine b&t:a & part:ir d'un lait de mnimni f 6re ou d'un ddrl-v^ 
de lait: de mammlf^e, -tel qu'un caselna-te, ce proc6d6 
met:-tant: no-tammen-t en oeu-vre luie technique de t;amisaqe 
inol&culalre utilisan-t une membrane de micro-filt:rat:lon. 

Cet:t:e technique connue pr&sent:e un certain nombre 

35 d ' inconv&nient:s parmi lesquels on peut ci-ter not:amment: les 
suivant:s : 
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une difflcul-t^ d'obtentlon & la fols d'xine 
concentration SlevSe de casdine bSta et d'une puretd 
sufflsante et ; 

- des d&blts extremement falbles de mlcro- 
5 filtration h frold, ce qui const Itue un handicap certain 
pour 1 ' extrapolation de ce procddS au niveau Industrie!. 

En consequence, la prdsente Invention se propose 
d'apporter un nouveau proc^dS d'obtentlon de casSlne b3ta 
ne presentant pas les Inconv&ilents des solutions 

10 antSrleurement connues et susceptible d'etre utlllsd de 
manl&re Industrlelle. L' Invention part de la constatatlon 
qu'll est possible d'extralre la cas&Lne bdta & partlr de 
cas^lne presure et qu'une telle extraction pr^sente 
d'ezcellents rendeinents tant en concentration qu'en puretd. 

15 Selon un premier aspect de cette Invention, celle- 

cl a pour objet un procdd& d'obtentlon d'une solution de 
cas41ne bdta & partlr de cas61ne presure telle qu* Issue de 
la coagulation enzymatlque de lalt. L'un des caract&res 
d ' originality du procddS de 1' Invention par rapport d la 

20 technique ant&rleure d^crlte dans la demande FR-2592769 
r&slde dans la mlse en oeuvre non pas d'un cas61nate male 
d'une cas61ne presure dans laquelle la cas&lne kappa, 
principal contaminant rencontr^ lors de 1' extraction de la 
cas&lne beta, est hydrolys&e en cas&lne para kappa 

25 presentant une solublllt4 beaucoup plus falble. 

Alnsl, le proc6de objet de la presente Invention 
est caracterlsS en ce que la suspension ou solution de 
caseine prSsiire telle qu' Issue de la coagulation 
enzymatlque d'un lalt de mammlfSre est refroldle h une 

30 temperature d' environ - 2*C d ■>■ 10 *C, de preference de *2'C 
h + 5'C et son pH est ajuste & une valeur d' environ 4,00 & 
5,00 et en ce que la suspension ou solution de caseine 
presure alnsl refroldle et acldlflee est separee en deux 
phases de maniere h obtenlr une phase sollde et iine phase 

35 llqulde, cette demlere contenant la caseine beta. 

Dans le precede selon 1' Invention, on peut 
utlllser notanunent comma lalt de mammlfere du lalt de vache 
ou du lalt de chevre et, la caseine presure provlent de la 
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coagula-klon enzyma-tlque de ce lalt de manunlfSre par im 
melange d' enzymes d6slgn& sous le terme pr&s\ire ou par un 
enzyme d'origine animale, v6g6tale, bac-t&rlenne, fonglqua 
ou par un m&lange de ces dlff6ren-ts enzymes perme-tbani: 
5 d'ob-tenlr I'hydrolyse de la cas^lne. 

Cette casSlne prSsure peu-t Stre u-tlllsde en: 
suspension dans de I'eau ou dans une solu'tlon saline et; 
elle peu-t se solublllser alnsl partrlellemen-t ou -to-talement. 
Parml les sels pouvan-t fitxe ut:llls6s, on peu-t clter 

10 no'fcammenl; les dilorures de sodium, de po-tasslum bu 
d* ammonium, les cl'tra'tes de sodium, de ^i.assl\UD ou 
d* ammonium, les oxala'tes de sodium, de po-tasslum ou 
d' ammonium, les phospha'tes de sodium, de po-tasslxxn bu 
d' ammonium, ces sels pouvant dtre u'tllls&s lsol6men-t ou eii 

15 divers melanges. De pr6f&rence, la concentra-tlon de sels, 
ou d'un mSlange des dlffdrents sels u-tllls6s dans la 
solu-tlon, peu-t varler de 0,1 & 4 % environ. 

De pr&fdrence e"t selon 1 ' inven-tion, la 
concen-tra-tlon de cas^lne prdsure pr&sen-te dans la; 

20 suspension ou solu'tlon peu-t varler de 1 d. 10 %, de> 
prdfSrence de 4 A 7 % environ. 

Xiors de la premiere 6-tape du proc6d& selon 
1 ' Inven-tlon, le pH da la suspension ou solu-tlon de cas&lne 
presure refroldle est ajus-td & la valeur men-tlonn6e cl- 

25 dessus de 4,00 & 5,00 environ par addl-tlon d'un aclde 
organlque ou d'un aclde mln&ral ou encore d'xin melange de 
ces deux types d'addes. Comma aclde organlque, on peu-t 
utlllser notamment de 1< aclde. ac&tlgue, de 1' aclde 
cltrigue, de 1' aclde lactlgue, de 1' aclde oxallque solt 

30 s6par&ment solt en divers mSlanges. En tant qu' aclde 
mineral, on peut utlllser notamment 1' aclde chlorhydrlque, 
1' aclde sulfurique, 1' aclde nltrlque, 1' aclde phosphorlque> 
solt separ^ent solt en divers m&langes. Blen entendu, la 
valeur du pH de la suspension ou de la solution de cas4ine 

35 pr&sure est contrdiee de manl&re & 3tre malntenue constante; 
pendant toute ce-tte preml&re phase du procddS de 
1 ' Invention. 
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Selon la prfesent Invention, l'6tape 

d'acidlflca-tlon et de contr-61o du pH de la solution ou 
suspension de cas6ine presure peut intervenir avant I'fetape 
d'ajustement de la temperature aux valeurs prfeconlsees par 
5 le proc6de et pr6cis6es oi-dessus. 

Apr 6s cette 6tape chlmique du procSdfe, la 
suspension ou solution de casfiine pr6sure alnsi refroidie 
et ajustfee en pH se prfesente sous la forme d'un melange de 
deux phases : 

10 - une phase liquide qui contient la caseine beta 

et ; 

- une phase sfedimentable qui renferme le reste des 

casSlnes non solubilisSes . 

Dans la seconde &tape du proc6d6 selon 
15 !• invention, on realise une s6paration physique de ces deux 
phases soit par dfecantation naturelle soit h I'aide d'xin 
appareillage approprife, comme on le verra ci-apres, lors de 
la description d'lan exemple de rfealisation du dispositif 
pour la mise en oeuvre du procddS selon 1' invention. 
20 Aprfes cette separation, la phase liquide enxichie 

en caseine b6ta est' rfecup6r6e par tout moyen appropri6 
conune on le verra ci-apr6s. 

Le proc6d6 dfifini ci-dessus permet de disposer de 
casSlne bfita ayant un degrS de purete superieur a 90 % 
25 environ par rapport & la matldre protfeique totale tel que 
mesurfe en HPLC et felectrophorfese . Ce produit est 
Bvantageusement exempt d'additifs chimiques tels 
qu' utilises dans les techniques de separation connues & ce 
Jour comme les agents d6naturants, les agents pr^cipitants 
30 ou encore I'uree. II s'agit d'un produit nouveau qui, en 
tant que tel, entre dans le cadre de 1' invention. 

Ce produit est plus specialement caract6rise en ce 
qu'il ne contient pratiquement pas de caseine kappa. 

La caseine bSta telle qu'obtenue par le procSdfe de 
35 1' invention est encore caractferisSe en ce qu'elle pr6sente 
un pH proche de la neutrality. 

Les qualites de ce produit sont avantageusement 
mlses & profit dans les industries alimentaires et 
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dl&'t&'tlgues , f romagdres e-t lal-t±6res comme allmen-t ou 
compl&nenl; ali.men'talre. En dldlrdtlguer elle cons'tl'tue tine . : 
ma-kl^e preml fere de grand lnt:6r6-t pour I'obten-tion de i f_ 
pep-tldes. 

5 La casdlne bd-ta de 1' Invention rev3-t dgalement: un > 

grand Intfexfit: daiis 1' Industrie pharmaceu-tltiue ou 
cosm6l:±que. 

li ' Invention vise 6galement le co-prod%iit de la . ; ; 
casdlne bdta isolSe selon I'lnvention, represents par la ' 

10 phase solide £onn6e lors du refroldiasemant et de ' 
1 * acidification de la suspension ou solution de cas^ine 
prfesure. Ce co-prodult, pratiquement totalement exempt da 
cas&lne beta, prSsente des propri6t6s fonctlonnelles; . . ! 
physiologlgues et nutrltionnelles origlnales. 

15 XI trouve done Sgalement des applications dans .; 

les industries mentionn&es plus haut. Ce co-prodult peut 
servlr ^galement de matlfere premifere pour la purification 
des autres contaminants des micelles, cette purification se 
trouvant facilitde par le fait que ce co-prodult ne 

20 renferme pratiquement pas de casSlne . bSta. 

Selon un deuxifeme aspect, cette invention a pour 
objet un dlspositlf pour la mise en oeuvre du proc6d&, tel 
que dfefinl cl-dessus, qui est caract6rls6 en ce qu'll 
comprend : 

25 - un r&acteur dans lequel on Introdult la solution 

ou la suspension de cas&ine prdsure provenant de la 
coagulation enzymatique du lalt de maimnif&re ; 

- des moyens de refrqldlssement permettaint de 
malntenir la temperature de la suspension dans le rSacteur 

30 d xme valeur de - 2* A + 10 'C environ, de prfef&rence de 
+ 2'C i + 5*C ; 

- un pH-stat permettant de rgguler la quantity 
d'aclde ajout^e dans la solution ou suspension de cas&lne 
pr6sure contenue dans le rfeacteur, sous le contrOle d'un 

35 pH-mfetre et ; 

- des moyens assurant la separation de la phase 
llqulde et de la phase sedimentable contenues dans le 
melange provenant dudit reacteur. 
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D'autres carac-terlstlqu s -t avan'tages de la 
pr^sen-te lnven-tJ.on ressox-tlront de la descrlptrlon falte ci.- 
apr-gs en. r&f&rence aux desslns annexes qui en lllustren't 
divers exemples de rgallsatlon d^pourvus de toul: carac-t^e 
5 llml-tatlf . Sur les desslns : 

- la figure 1 est un dlagranune lllustrant les 
61:apes du proc&d6 d ' ob-ten-tlon selon I'lnven-tlon de la 
solution de casSlne b&ta ; 

la figure 2 reprSsentre sch&na-tlguemen-t le 
10 dlsposltlf pour la raise en oeuvre de ce proc6d6 at ; 

- les figures 3 d 5 sont des sch§mas lllustrant 
les dlff&rents exemples de rgallsa-tlon des moyens de 
separa-kion des deux phases provenant de la preml&re 6-t:ape 
du proc&d& de 1' Invention, 

15 - la figure 6 repr6sente le profil 

chromatographlque d'un 6chantlllon en HPLC. 

Comrae on le volt sur le dessln, la solution ou 
suspension de caselne pr&sure C est introdulte dans un 
recipient ou r^acteur 10 du type & double enveloppe de 

20 manl&re A y malntenlr la temperature de cette solution ou 
suspension A la valeur sp6clfl6e par le proc&dS c'est-&- 
dlre de - 2'C A + 10 *C environ et de pr6f6rence de + 2*C d 
•t- 5*C. Une solution r&frlg&rante drcule dans 1' enveloppe 
extSrleure du r&acteur 10 et la solution ou suspension de 

25 cas&ine pr€sure C est soumlse & une falble agitation k 
I'alde d'un agltateur & vitesse variable 12. La temp^ratiire 
est contrdl&e par exemple par un thermom&tre 14. 

Le pH de la solution ou suspension de casSlne bdta 
refroldie C est malntenu a la valeur constante specifl&e 

30 par le procSdd mentlonnd ci-dessus, S I'alde d'un pH-stat 
d&signe dans son ensemble par la ref&rence 16 et qui permet 
de r^giiler la quantity d'acide dSllvrte par une pompe 
doseuse 20 A partlr d'un recipient d ' alimentation 18 sous 
le contrdle d'un pH-m4tre 22. On donne au pH-stat 16 une 

35 valeur de consigne et la pompe doseuse 20 permet d'ajuster 
le pH de la solution ou de la suspension C selon cette 
consigne, en dfellvrant dans le reacteur 10 la quantity 
d'acide (ou de mSlange d'acides) nScessalre. 
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Ainsl qu'on I'a vu cl-dessus, lors de la 
description du pxx}c6d& obje-t de 1* Invention, la suspension / 
ou solution provenant du rSacteur 10 se pr6sente comme un ; 
melange de deux phases : une phase llqulde et une phas4 
5 sedimentable et le dlsposltlf compoz~te des moyens ' 
pennettant de s&parer ces deiix phases de manlSre & 
permettre une r4cup4ratlon de la phase llqulde contenant la 
cas61ne bSta. 

Selon la prSsente Invention, le melange des deuz 
10 phases provenant du r6acteur 10 peut &tr& vShlcul^ soit ^ 
dlrectement par gravity ( f l&che 24 sur la figure 2 ) solt & 
I'alde d'une pompe du type voluindtrlq[ue 26 ou centrifuge 
28, par 1 • lntenn6dlaire d'un conduit pouvant fitre refroldl / 
ou non. 

15 Les moyens qui sont utilises pour s6parer la phase 

llqulde contenant la cas&lne bdta de la phase sedimentable : 
peuvent Stre constltuds par exemple par : 

- un clarlf Icateur du type auto-d6bourbeur ou npn 
qui fonctlonne sous une acceleration de 500 d 8000 g 

20 environ, de preference de 1500 & 3000 g ; 

- un decanteur qtxl fonctlonne avec une 
acceleration de 500 e 8000 g environ et de preference de 
1500 a 3000 g ou ; 

une centrlfugeuse fonctlonnant selon une 
25 acceleration de 500 & 8000 g; 

Ces moyens peuvent etre ref rlgeres ou non en 
fonctlon du temps de sejour plus ou molns long des prodults 
dans 1' Installation. 

On peut egalement obtenlr d ' excellents resultats 
30 dans la separation des deux phases en reallsant une: : . 
decantatlon & la presslon atmospherlque dans le recipient 
contenant le melange des deux phases . 

La figure 3 du dessln illustre cet exemple de 
realisation . On y a represente en 30 le recipient recevaht 
35 le melange des deiix phases provenant du r6actBur 10 et dazis 
ce recipient la phase llqulde qui represente le surnagent 
enrich! en caseine beta est recupere solt par un orifice 32 
prevu h cet ef f et dans la parol du recipient 30 
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InunSdla'teinent: au-dessus de la phase preclpltS (sSdlmen'ts 34 
) solt par simple slphonnage en utillsant eventuellemen-t 
une pompe du 'type voluin&t:rlque ou cen'tr±£uge (celrte 
posslblll-t§ est lllustr^e par la fl6che 36 sur la figure 

5 3). 

Sur le schema de la figure 4 on a represents une 
centrlfugeuse ou clarlflcateur 38 permet'tan-t la separation 
des deux phases de la solution C provenant du rSacteur 10. 
Dans cette varlante la phase llquide contenant la casSlne 
10 beta est rScuper&e par exemple par slphonnage (schematlsii 
par la fl6cbe 40} et les sediments sent 6vacu6s par iine 
condulte 42. 

Enfln, la sch&na de la figure 5 lllustre la 
varlante mettant en oeuvre un d&canteur 44 pour la 

15 separation des deux phases. La phase llgulde contenant la 
casSlne bSta est rScuperee en 46 et le sediment evacuS par 
la condiilte 48 . 

Ije dlsposltlf salon 1' Invention d&crlt cl-dessus 
peut fonctlonner solt selon un mode dlscontlnu solt selon 

20 un mode contlnu. 

On a donnd cl-aprds dans un tableau des r^sultats 
d'essals realises par la mlse en oeuvre du procSde objet de 
cette Invention. Dans ce tableau on a mentlonnS cinq 
exenples reprSsentatlfs de 1' Invention concemant 

25 1 ' obtentlon d ' une solution de caseine bSta a partlr de 
casSlne prdsure, S des concentrations dlff&centes et en 
utillsant des dlsposltlfs dlfferents fonctloxmant de fagon 
continue ou non. Blen entendu, ces exemples ne constituent 
que des Illustrations du proc6de de 1' Invention et lis ne 

30 pr6sentent aucun caractSre llmltatlf . II en est de raeme du 
dlsposltlf d&crlt cl-dessus en reference aux desslns 
annexes dont on peut envisager dlverses varlantes de 
realisation et d' execution sans sortlr du cadre de la 
presente Invention. 
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TABLS&U 



Ma-tl&re Type de D6bi-t Force Su xi ig t 

premiere s4para-teur m3/h g % 



C C 
g/1 puret;6 
% 



1 Cas.pr&siire C.n.c. 
1,2 % 



2500 



93 1,3 > 99 



10 2 Cas.pr6suxe D c 
3,0 % 



90 



3,5 95 



3 Cas .prdsiire 



C«n«Ct 



15 4 Cas.prSsure C.n.c. 
5,0 % 



2500 
2500 



90 
86 



3,8 95 
5,3 95 



5 Cas.pr&sure J3G c 



86 



5,0 > 98 



20 



25 



n.c •• fonctlonnemeni; npn con'tlnu 

c - fonctlonnemen-fc con-tlnu 

C - D6cant:eur 

D6 - DScazi'teur Guinard 



30 



35 



Stir la flgvire 6, on a repr&sen-t6 le profll 
chroma-tographloue (analyse HPLC de phase ±nvez-se) d'un 
Schan-tlllon rfepondant & 1' analyse sulvan-te : 



Solldes -to-taux 995 g/kg 

Azo-te 945 g/kg 

Siibstance mln6r-ales 50 g/kg 

Calcium 5 g/kg 

Sodium 16 g/kg 

Poliasslum 0,1 g/kg 

Ptiosphores 11,1 g/kg 



cas&lne b&-ta > 900 g/kg 



»» ■ 
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Les valeurs indiqu6 s sur la figure correspondent 
au temps d'elution. L'obtention d'un pic 4 12,65 prouve que 
le prodult obtenu pr6sente une puret6 sup6rleure a 90 %. 
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REVENDICATIONS 

1/ Proc6d& d ' ob-ten-t±on da cas&Lne bSta, r- 
carac't&Tls& en ce gu'on u-tlllse de la cas^lne pr^sure, 
5 -telle qu' Issue de la coagulation enzymatlgue de lait, dans V 
laquelle la casSlne kappa est hydrolys&e en casSlne para : .. 
kappa. 

2/ Proc6d6 d'obtentlon de cas&lne h&ta A partlr 
d'une suspension ou d'une solution de casdlne prdsuxe telle .. . 

10 qu ' Issue de la coagulation enzymatlque d ' un la±t de 
mammlfdze, caract&ris6 en ce qu'i.1 comprend les Stapes de 
re£roi.d±ssement de la suspension ou solution de cas&djoe 
pr^sure h une temp4z:ature de I'ordre de - 2*C et + 10 'C, et 
de pr&£&rence de + 2'C & + 5'C, 

15 - I'ajustement du pH & une valeur d'envixon 4,00 i 

5,00, 

- la separation de la suspension ou solution de 
caselne pr&sure alnsl ref roldle et acldi£l&e en deux phases 
de man! ere h obtenir une phase sollde et une phase llgulde, 

20 cette deml&re contenant la casdlne b&ta. 

3/ PToc&d& selon la revendlcatlon 1 ou 2, : 
caract&rlse en ce que la caselne prSsure provlent de la 
coagulation enzymatlque du lalt de mannnlffere par un melange 
d' enzymes du type pr^sure ou par un enzyme d'origlnQ ; 

25 a n i m al e, veg&tale, bact&rlenne, fonglque ou un melange de 
ces dlf f &rents enzymes permettant de r^allser 1 ' hydrolyse 
de la casSlne pr^sure. 

4/ Proc6d6 selon I'une des revendlcatlons 1 h 3, 
caractSrls^ en ce que la concentration de la caselne 

30 pr&sure pr&sente dans la suspension ou la solution de, 
caselne pr&sure est de I'ordre de 1 d 10 %, de preference 
de 4 & 7 % environ. 

5/ Procede selon I'une quelconque des 
revendlcatlons prfecfedentes, caractferlsfe en ce que la 

35 casfelne presiure est dilute dans de I'eau ou dans une 
solution saline constltu6e d'eau et de 0,1 d 4 % de sels 
cholsls parmi les chlorures de sodium, de potassium ou ; 
d' ammonium, les citrates de sodium, de potassium ou 
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d' ammonium, les oxalates de s dlum, de potassium ou 
d' ammonium, les phosphates de sodium, de potassium oil 
d' ammonium, s6par6ment ou en divers ro&langes. 

6/ Procddd selon l'\ine quelconque des 

5 revendlcatlons pr^c&dentes, caract6rls6 en ce que le pH de 
la solution refroldle est ajust^ par addition d'tin aclde 
organlgue ou d'un acide mineral ou d'un m&lange de ces deux 
types d'acldes. 

7/ Proc^d& selon la revendlcatlon 6, caract6rls& 

0 en ce que I'on utilise comme acide organlgue 1' aclde 
ac6tlgue, 1' acide cltrique, 1' aclde lactique, 1' acide 
oxallque, s&parement ou en melange et I'on utilise comme 
aclde mineral 1' aclde chlorhydrique , 1' aclde sulfurique, 
1' aclde phosphorigue, 1' acide nitrique, separ&nent ou en 

5 melange. 

8/ Proc6d6 selon I'une quelconque. des 
revendlcatlons 2 k 7, caract6rls6 en ce que I'dtape 
d ' acidification de la solution ou suspension de cas^lne 
prSsure peut &tre effectuSe avant I'&tape de rSglage de la 

0 teropSrature de cette solution ou suspension & des valeurs 
allant d' environ - 2»C & + 1.0'C. 

9/ Proc&dS selon I'une quelconque des 
revendlcatlons 7 4 8, caractSrisd en ce que la suspension 
ou solution de cas&lne pr6sure, refroldle et acidifi^e es-t 

5 separee en deux phases : une phase llgulde contenant la 
caseine bSta et une phase sollde s&dlmentable contenant les 
autres caselnes, cette separation etant effectu&e notamment 
par dScantation ^ la presslon . atmosphSrlque ou par 
d&cantation clarification ou encore par centrifugatlon, 

3 gventuellement avec refroldissement si m ultane. 

10/ Disposltif pour la mise en oeuvre du procedS 
tel que dSfini dans I'une quelconque des revendlcatlons 1 & 
9, caract4rls& en ce qu'il comprend : 

- un reacteur (10) dans lequel on Introdult la 
5 solution ou la suspension de casfeine presure (C) provenant 

de la coagulation enzymatique du lait de maromlfgre ; 

- des moyens de refroldissement permettant de 
maintenlr la temperature de la suspension dans le reacteur 
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& une valeur de - 2*C 6 + lO'C environ, de pr6f6rence de 
+ 2"C k + 5*C 7 

un pH-stat (16) permettant de r&guler la •»•■; 
guan-tl-tS d'acldes ajout6e dans la solution ou suspension de 
5 cas61ne prfesuxe con-tenue dans le rdacteur, sous le con-trAle ^ 
d'un pH-m6txe (22) et ; ' ; : 

- des moyens assurant: la s6para'tlon de la phase v : : 
llqiiide et de la phase sfidlmentable con-tenues dans lis . 
melange provenant dudlt r6act:eur. 
10 11/ Dlaposltif selon la revendicatlon ^Qr 

caractSrlsS en ce que le r6acteur est: du "type a double 
enveloppe, une solution rSfrig&ran-te circulant dans \ 
I'enveloppe ez-t&rieure e-t la suspension ou solu-tion de ; 
cas&lne pr4sure 6l:an-t soumlse tine faible agitation h ' \' ■ . 
15 I'aide d'un systfeme agitateur (12) & vitesse variable. 

12/ Dlsposltif selon I'une des revendications 10 
ou 11, caract6rls& en ce que la valeur du pH de la solution 
ou suspension de cas^ine pr6s\ire ( C ) contenue dans le 
r&acteur (10) est maintenue constante par ledit pH-stat Uf 
20 (16) auquel est donnSe une valeur de conslgne de pH, une. 
pompe doseuse (20)' permettant d'ajuster le pH de la 
solution ou suspension en fonctlon de la conslgne en 
d&livrant la quantity d'acide nScessaire. 

13/ Dispositif selon I'xine quelconque des 
25 revendications 10 & 12, caractdrisd en ce que la phase 
liquids contenant la cas4ine bSta est recuelllie par ' 
slphonnage (36) avec dventuellenent I'alde d'xine pompe 
centrifuge ou volumdtrique apr^^s sedimentation de la phase ^ 
solide par d&cantation dans une enceinte (30) k la pressibi^ ,' : 
30 atmosphferique. i 
14/ Dlsposltif selon la revendication 13, 
caract&ris6 en ce que la dScantatlon k pressibzi. 
atmospherique s ' ef f ectue dans un recipient ( 30 ) comportant ' 
un orifice situ6 dans la zone de 1 * Interface entre la phase L. 
35 liquids et la phase s6diment6e pour assurer la rdcup^ratlbri - ; 

de la phase sup6rleure, liquide, contenant la casdine b&ta* '.■■'■'"^ 

15/ Dispositif sei n I'tine quelconque de^ . 
revendications 10 A 12, caract6rls6 en ce que la s6paratlon .}v 
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des deux phases est effeotuee a I'aide d'\ine centrlfugeuse 
(38) fonctlonnanl: en mode contlnu ou non, ou encore d'un 
clarlfica-teur auto-dfebourbeur ou non, fonc-t±onnan"t en mode 
contlnu ou non, ou & I'alde d'un dfecanteur (44) 
5 f onctlonnant: en mode con1:±nu ou non. 

16/ Dlspositlf selon la revendlcat:lon 15, 
caract6rls6 en ce que 1 ' acceleration des moyens de 
separation des deux phases est de 500 & 8500 g. 

17/ Dlspositlf selon I'une guelconque des 

10 revendlcatlons 10 ^ 16, caractferlsfe en ce que la solution 
acldlf lee et ref roidle provenant du r6acteur ( 10 ) est 
transmlse aux moyens de separation par gravitfe, par 
1 • intermedlalre d'un conduit refroldl ou non, ou a I'alde 
d'une pompe volumetrique (26) ou centrifuge (28). 

15 18/ Dlspositlf selon I'tine quelconque des 

revendlcatlons 10 S 17, caracterlse en qu'll fonctlonne 
selon un mode contlnu ou non. 

19/ Cas&ine bSta telle qu'obtenue par le procSde 
selon I'une quelconque des revendlcatlons 1 S 9, 

20 caracterisee en ce qu'elle present e un degre de piarete 
superieiir a enylron 90 % par rapport a la matiere protfelque 
tot ale, qu'elle est exempte d'addltlfs chlmlques tels 
qu' agents denaturants, agents predpitants ou lorSe, qu'elle 
est en outre pratiquement totalement exempte de cas41ne 

25 kappa et qu'elle possede un pH proche de la neutrallte. 

20/ Application de la casSlne beta selon la 
revendicatlon 19, comme ailment ou complement d* ailment 
dans 1' Industrie agro-allmentalre ou dletetlque, notarament 
laltiere ou fromagere, ou dans 1' Industrie pharmaceutlque 

30 ou cosmetlque. 

21/ Co-produit tel que represente par la phase 
sollde separee dans le precede selon I'lrne quelconque des 
revendlcatlons 1 A 9^ caracterise en ce qu'll est exempt de 
caseine beta. 

35 22/ Application du co-prodixlt represente par la 

phase sollde separee dans le procede selon I'une quelconque 
des revendlcatlons 1 & 9 comme aliment ou complement 
d' aliment dans 1' Industrie agro-allmentalre ou dletetlque. 



Printed from Mimosa 09:43:15 



wo 92/00017 pcr/nwi/oosee 

16 

no-tammen-t lal-tl&re ou fromag^re, ou dans 1 ' Industrie 
phannaceutlgue ou cosm&'tlgue . 
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Figure 1 
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